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u.Z. : P 189 (Vo/H) 23. Mai 1979 

Case: 2333 

MITSUBISHI CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED 
Tokyo, Japan 

"Cy cloheacen-1 , 2-dicarbonsaurediamide, Verfanren zu inrer 
Herstellung mad lore Verwendung zur Bekamp'fung von Un- 
krautern" 

Prioritat: 25. Mai 1978, Japan, Br. 62586/1978 



Patentansprtiche 

1. lCyclohexen-1, 2-dicarbonsaurediamide der allgemeinen For- 
20 /mel I r 1 - 



(X 



CONH ~\_J/~ r2 



(I) 



SI 

25 in der H ein Wasserstoff- Oder Fluoratom darstellt, 

und H gleick Oder verschieden sind und Wasserstoff- 
atome, niedere Alkylreste, niedere Alkenylreste, Cyclo- 
alkylreste, Ar alky lr est e , Amino grupp en, Alkylaminogrup- 
pen, Di alky 1 amino grupp en, niedere Alkoxyreste, niedere 

30 Alkenyloxyreste, niedere Alkoxy c ar bo ny lamino - oder nie- 

dere Alkoxycarbonylmethylgruppen bedeuten Oder E^ und 
E zusammen mit dem Stickstoff atom, an das sie gebunden 
sind, einen 5- oder Sgliedrigen gesattigten hydrocycli- 

schen Best bilden, der noch ein Sauers toff atom im Eing 

2 

35 enthalten kann, E ein Halogenatom oder eine Gruppe der 

allgemeinen Formel 



l_ 
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R 5 
I 

- -O-C 

I 

B° . 

darstellt, wobei R-* und R 6 gleich Oder verachieden sind 
und Wasseratoffatome oder Methylgruppen bedeuten und R^ 
ein Waaaeratoff- oder Halogenatom Oder eirten niederen 
Alky lr est darstellt. 

Yerblndangea nach Anapruch 1 der allgemeinen Formel I, 
in der R 1 ein WaaaeratofXatom, R 2 ein Chlor- oder Brom- 
atom^/R^ und r\ die gleich oder verachieden sind, Was- 
aeratoffatome oder Alkylreate mit 1 bia 4 Kohlenatoff- 
atomen bedeuten. 

Verbi nd ung en nach. Anapruch 1 der allgemeinen Pormel I, 
in der R* 1 ein Fluoratom, R 2 ein Cblor- oder Bromatom 
und R^ und r\ die gleich oder verachieden aind, Was- 
aeratoffatome oder Alkylreate mit 1 bia 4 KohlenatofX- 
atomen bedeuten. 

Verbindungen nach Anapruch 1 der allgemeinen Pormel I, 
in der R 1 ein WaaaerBtoXfatom, R 2 eine Gruppe der all- 
gemeinen Pormel -och 2 -^^-R 7 | 

wobei ein Ohloratom oder einen Alkylreat mit 1 bia 
4 KohlenstoXXatomen darstellt, und R 5 und R gleich 
oder verachieden aind und WaaaeratoXXatome Oder Alkyl- 
reate mit 1 bia 4 KohlenatoXXatomen bedeuten. 

Verbindungen nach Anapruch 1 und 2 der allgemeinen Por- 
mel I, in der R 1 ein WasserstoXXatom, R 2 ein Ohloratom 
und entweder R 5 oder R 4 ein WasserstoXXatom oder einen 
Alkylreat mit 1 bia Mr KohlenstoXX atomen und der andere 
Rest ein Wasaeratoff atom bedeuten. 
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6. Verbindungen nacb Anspruch 1 der allgemeinen Formel I f 
in der B 1 ein Wasserstoff- oder JTuoratom, B 2 ein Chlor- 
oder-Bromatom, einer der Beste B^ Oder B 4 eine Allyl-, 
Allyloxy-, Alkoxycarbonylmethylgruppe mit 3 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen, eine Dialkylaminogruppe mit 2 bis 4 Kob- 
lenstoffatomen oder eine Alkoxycaotoonylaminogruppe mit 

2 bis 3 Koblenstoffatomen bedeuten. 

7. Verbindungen nacb Ansprucb 1 der allgemeinen Formel I. 

1 ^ 2 

in der E ein Wasserstoff atom, B die Gruppe der Pormel 




1 



und einer der Beste B^ oder B^ ein Was- 



serstoff atom und der andere eine Allylgruppe bedeuten. 

8. IT-(4-Chlorph»enyl )-cyclohexen-1 , 2-dicarbonsaur ediamid* 

9 . H- (4-Cblorpheny 1 9 -athy 1-cy clohexen-1 , 2-dicarbonsaur e- 
diamid. 

10. N-(4-CIilorphenyl )-JT f -athoxycarbonylmethyl-cyclohexen- 
1 , 2-dicarbonsaur ediamid . 

11 . U- ( 2-Pluor-^-chlorpheny 1 )-cyclobexen-1 , 2-dicarbonsaure- 
diamid. 

12* H-(2-Fluor-^cblorpbenyl)-II , -n-butyl--cycloh.exen--1 t 2- 
dicarbons aur ediamid • 

13. N-(2-Pluor-^—brompbenyl )-N* -metbyl-cyclohexen-1 f 2-dicarbon- 
saurediamid* 

14-. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen nacb Ansprucb 1 
dadurch gekennz eichnet 9 dafi man entweder 
a) eine Verbindung der allgemeinen Formel II 
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. CXco'° 

in der R 1 und R 2 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 
haben,mit einem Amin der allgemeinen Formel III 



R 3 



in der R^ und R^ die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 

haben, zur Umsetzung bringt oder 

b) eine Verbindung der allgemeinen Formel IV 



R 1 



CONH-^^-R 2 (IV) 
^COOH 

20 in der R 1 und R 2 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 

haben, zunachst mit einem Chlorameisensaureester urn- 
set zt und anschlieBend die erhaltene Verbindung mit 
einem Amin der allgemeinen Formel III 

/R 3 . 

in der R^ und R^ die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 
haben, zur Umsetzung bringt. 

30 15. Verwendung der Verbindungen nach Anspruch 1 bis 13 zur 
Bekampfung von Unkrautern. 



35 



909848/0868 



- s - 

* ^ - 2921002 

Bestimmte Derivate der Cyclohexen-1 , 2-dicarbonsaure nit 
herbizider Wirkung sind bereits bekannt. So sind in der 
aapanischen Off enlegungsschrift 96722/1973 Cyclohexen-1 , 2- 
dicarbonsaurediamide der allgemeinen Pormel 

aCOKHR 
COKHR' • 

beschrieben, in der R und R r gegebenenfalls durch Halogen- 
atome, niedere Alkylreste, Halogenalkylreste, niedere Alk- 
oxyreste, niedere Alkylthioreste, Hydroxylgruppen oder 
Acylreste substituierte Fhenylgruppen bedeuten. In der 
US-PS 4 003 926 sind Verbindungen der allgemeinen Pormel 

O • F . : ' 

S^ cor Y 
o 

beschrieben, in der X ein Fluor-, Chlor- oder Bromatom dar- 
stellt, Y ein Wasserstoff- oder Pluoratom bedeutet, mit 
der Maflgabe, daB X ein Pluoratom darstellt, wenn Y ein 
Pluoratom bedeutet, H ein Wasserstoff atom oder ein Lithium-, 
Natrium-, Kalium-, Calcium-, Magnesium-, Zink-, Mangan- 
oder Bariumkation oder ein Ration der allgemeinen Pormel 

darstellt, wobei E^, R 2 und R ? gleich oder verschieden 
sind und Vasserstoffatome, Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen oder Hydroxyalkylreste mit 2 bis 4- Kohlenstoff- 
atomen bedeuten und R^ ein Wasserstoff atom, einen Alkylrest 
mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen, eine Benzylgruppe oder eine 
Gruppe der allgemeinen Pormel NR^Rg darstellt, wobei R 5 
ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen bedeutet und R g ein Wasserstoffatom oder 
einen Alkylrest mit 1 bis 4- Kohlenstoffatomen bedeutet. 
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In der japanischen Auslegeschrift 25191/1967 und der japa- 
nischen Of £ enlegungsschrif t W25/1973 sind A • -Tetraby dro- 
phthalaminsauren der allgemeinen Formel 

beschrieben, in der X ein Wasserstoff- oder Halogenatom, 
einen niederen Alky lr est, einen niederen Alkoxyrest, eine 
Kitro-, Isothiocyanato- oder Trifluoraetbylgruppe bedeutet . 
Fur .diese Verbindung ist eine herbizide oder pflanzenwuchs- 
regelhde Wirkung angegeben. 

Es gibt zwar zahlreiche herbizidwirkende Verbindungen, docb 
laBt sicb tinervrilnscbtes Pflanzenwachstum mit diesen Verbin- 
dungen nicht vollstandig unterdrttcken, so daB Nutzpflanzen 
durcb das Aufkommen unerwunschter Unkrauter in ihrer Ent- 
wicklung geschadigt werden. Es besteht daber ein Bedarf fur 
herbizidwirkende Verbindungen, mit denen unerwttnschte Pflan 
zen bekampft werden konnen, obne Uutzpf lanzen zu schadigen. 

Der Erfindung liegt somlfc die Aufgabe zugrunde, neue Cyclo- 
hexen-1,2-dicarbonsaurediamide zu schaffen, die sicb durcb 
eine selektive berbizide Wirkung auszeicbnen. Diese Aufga- 
De wird durcb die Erfindung gelost. Die Erfindung betrifft 
somit den in den Patentansprttcben gekennzeicbneten Gegen- 
stand. 

Die Halogenatome E 2 und R 7 bedeuten vorzugsweise Fluor-, 
Cblor- oder Bromatome. Als niedere Alkylreste E und R 
kommen Reste mit 1 bis 4 Koblenstoff atomen in Frage. Spe- 
zielle Beispiele sind die Methyl-, Athyl-, Propyl-, Iso- 
propyl-, Butyl-, sek.-Butyl- und Isobutylgruppe. Als Al- 
kenylreste kommen Reste mit 3 oder 4 Kohlenstof f atomen in 
Prage, Bevorzugt ist die Allyl- und Butenylgruppe. Spezielle 
Beispiele fur die Cydoalkylreste sind Kesie mit 5 b,s 7 Koh- 
lenstof f atomen , wie die Cyclopentyl-, Cyc^ohexyl- und Cycle 
heptylgruppe. Spezielle Beispiele fur Aral* y Ires te sind Re- 
ste mit 7 oder 8 Kohlenstof f atomen, wxe 
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: die Benzyl- und Phenathylgruppe. Als Alkylamino- und 
Dialkylaminoreste kommen Aminogruppen in Frage, die durcli 
ein bzw. zvei Alkylreste mit Jewells 1 bis 4- Kohlenstoff- 
atomen substituiert sind. Als Alkenyloxyreste kommen Heste 
mit 3 oder 4 Kohlenstoff atomen in Prage. Bevorzugt ist die 
Allyloxygruppe. Die Alkoxycarbonylaminogruppe kann 2 bis 4 
Kohlenstoffatome enthalten. Spezielle Beispiele sind die 
Methoxycarbonylamino-, ithoxycarbonylamino- und Propoxy- 
carbonylaminogruppe. Die Alkoxycarbonylmethylgrappe kann 
3 bis 5 Kohlenstoffatome im Mblektil enthalten. Spezielle 
Beispiele sind die Methoxycarbony Imethy 1- und ithoxycarbo- 
ny Imethy Igrupp e . 

Spezielle Beispiele ftir 5- und 6gliedrige heterocyclische 
gesattigte Reste NR 3 R 4 sind die Pyrrolidino-, Piper i- 
dino- und Morpholinogruppe. Der Alky Ir est R^ kann ein Rest 
mit 1 bis 4- Kohlenstof f atomen sein. 

Auf grand ihrer hoheren berbiziden Wirkung und ihrer leich- 
teren Herstellbarkeit sind Verbindungen der allgemeinen 
Pormel I bevorzugt, in der R ein Wasserstof f- oder Fluor- 
atom, R^ ein Chlor- oder Bromatom oder eine Gruppe der all- 
gemeinen Pormel H3CH 2 -^^hr7 jdarstellt, R 3 und R* gleicb 
oder verschieden sind und Wasserstof fatome, Alkylreste mit 
1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Aminogruppen, Allyl-, Allyloxy-, 
Alkoxycarbony Imethy Igruppen mit 3 oder 4- Kohlenstoffatomen, 
Dialkylaminogruppen mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen Oder Alk- 
oxyearbonylaminogruppen mit 2 oder 3 Kohl ens to f fat omen im 
Alkylteil bedeuten. 

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der allgemeinen Por- 
mel I, in der R -1 ein Wasserstof f- oder Pluoratom und R 
ein Chlor- oder Bromatom darstellt. Einer der Reste R 3 
oder R* ist ein Wasserstof f atom Oder ein Alkylrest mit 1 
bis 4 Kohlenstof fat omen oder eine Athoxycarbonylmethyl- 
gruppe und der andere Rest ein Wasserstof f atom- 



909848/0868 



- 8 - 

2921002 

Die Verbindungen der Erfindung konnen auf verscbiedene Weis 
hergestellt werden. 

Wfeg; A 

T e tr ahy dr ophtbal i so i mi de werden mit Amine n in einem Lo- 
sungsmittel bei Temperaturen von -80 bis 50°C t vorzugsweise 
von -40 bis 30° C nach folgender Realctionsgleichung umge- 
setzt : 




deutung. 
Weg B 

Eine Tetrabydropbtbalamidsaure wird mit einem Chlorameisen- 
saureester in einem Losungsmittel in Gegenwart einer Base 
bei Temperaturen von -80 bis 50°C, vorzugsweise -40 bis 
30°C umgesetzt. Das erbaltene Zwischenprodukt wird sodann 
mit einem Amin in einem Losungsmittel bei Temperaturen von 
-80 bis 50°C f vorzugsweise -40 bis 30°C umgesetzt. Diese 
Umsetzung wird durcb folgendes Eeaktionsschema erlautert: 
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R bedeutet elnen niederen Alky Ir est, B , B , B und R ha- 
ben die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung* 



Beispiele fiir verwendbare Lbsungsmittel in den vorstehend 
beschriebenen Umsetzungen sind Ither, wie Diathylather und 
Diisopropylather, cycliscbe Xther, wie Tetrahydrofuran und 
Dioxan, Ester, wie ithylacetat und Metbylacetat, Ketone, 
wie Aceton und Methylathylketon, aprotische polare Losungs- 
mitt el, wie Dimetbylformamid und Dimetbylsulf oxid, Alkobo- 
le, wie Methanol und ithanol, sowie Wasser. 

Beispiele fiir verwendbare Chlorameisensaureester sind der 
Chlorameisensauremethyl- und -athylester. Beispiele fiir ver- 
wendbare Basen im Weg B sind organiscbe Basen, wie Tri- 
athylamin, ]J,]J-Diatbylanilin, I>yridin, U-Methylmorpholin 
und IT-Methylpiperidin, sowie anorganiscbe Basen, wie Ha- 
triumhydroxid, Kaliumhydroxid, Natriumcarbonat, Kaliumcar- 
bonat, Bariumhydroxid und Calciinnhydroxid. 

Die Umsetzungen sind im allgemeinen innerhalb 24- Stunden 
beendet* Die Reaktionszeit hangt von den Reaktionsbedingun- 
gen, wie der Temperatur, den Ausgangsmaterialien und den 
Reagenzien ab. 



Hach beendeter Umsetzung konnen die erbaltenen Cyclohexen- 
1,2-dicarbonsaurediamide durcb. Chromatographic gereinigt 
werden. 

Die Beispiele erlautern die Herstellung von Yerbindungen 
der Erfindung. 

Beispiel 1 
Eine Losung von 2,80 g IT-(4-Chlorphenyl)-3^»5,6-tetrahydro- 
phthalamsaure und 1,01 g Iriathylamin in 16 ml Tetrahydro- 
furan wird bei 0°C unter RUhren mit 1,10 g Chlorameisen- 
saureathyl ester versetzt* Nach 10 Minuten wird das aus- 
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kristallisierte Triathylamin-hydrochlorid abfiltriert. Das 
Filtrat wird "bei 0°C mit einer Losung von 0,99 g Cyclohexyl- 
amin in 4 ml Tetrahydrofuran versetzt und 15 bis 1& Stunden 
stehengelassen. Die entstandenen Kristalle warden abfil- 
triert und sodann mit Wasser trad Tetrahydrofuran gewaschen. 
Es werden 1,73 g K-C^Oblorphenyl^N^cyclobexyl-cyclobexen- 
1,2-dicarbonsiiurediamid erhalten. Die Verbindung ist in Ta- 
belle I als Verbindung Nr. 6 auf geftlhrt . In ahnlicher Weise 
wird die Verbindung Nr. 2 von Tabelle I erhalten. Die 
Schmelzpunkfce und die Werte ftir die Elementaranalysen der 
Verbindungen sind ebenfalls in Tabelle I angegeben. 

Beispiel 2 
In eine Losung von 1 g N-(4-Chlorphenyl)-3 f 4,5 f 6-tetrahy- 
drophthalisoimid in 20 ml Diathy lather wird bei Baumtempe- 
ratur gasformiges Ammoniak eingeleitet. Die entstandene 
weiBe Fallung wird if iltriert und mit Diathy lather gewa- 
schen. Es werden 1,02 g N-(4-Chlorphenyl)-cyclohexen-1 , 2- 
dicarbonsaurediamid erhalten. Die Verbindung ist in Tabel- 
le I unter Nr. 1 angegeben. 

In ahnlicher Weise werden die Verbindungen Nr. 10 f 17 und 
20 hergestellt. 

Beispiel 3 
Eine Losung von 5,23 g N-(4-Chlorphenyl)-3,4,5,6-tetrahydro- 
phthalisoimid in 80 ml Diathylather wird bei Raumtemperatur 
unter Rtihren mit 1,55 g einer 7Qprozentigen waBrigen Athyl- 
amlnlosung versetzt. Nach 20 Minuten werden die entstande- 
nen weiBen Kristalle abfiltriert und mit Diathylathex* ge- 
waschen. Es werden 5,50 g N-C^-Chlorphenyl^N 1 — athyl-cyclo- 
hexen-1,2-dicarbonsaurediamid erhalten. Die Verbindung ist 
in Tabelle I unter Nr. 2 aufgefiihrt. 

In ahnlicher Weise werden die Verbindungen Nr. 3, 4, 5, 7, 
8, 9, 11 bis 16, 22, 23, 25, 26, 27, 29 bis 36 hergestellt. 
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Beispiel 4 
Eine Losung von 3,67 g N-Z5-(4-Chlorbenzyloxy )-phenyl7- 
3>4,5,6^tetrabydrophtbalisoimid in 40 ml Tetrabydrofuran 
wird bei Eaumtemperatur unter Rtibren langsam mit 28pro- 
zentiger wafiriger Immoniaklosung versetzt. Nach einigen 
Minuten warden die entstandenen weiBen Kristalle abf il- 
triert und mit Diathy lather gewaschen. Es werden 2,50 g 
E-Z 2 * 1 - (4-Cnlorb enzy loxy )-pbenyl7-cyclohexen-1 , 2-dicarbon- 
saurediamid erhalten. Lie Verbindung ist in labjelle I 
tmter Nr. 24 aufgefttbrt. 

In ahnlicher Weise wird die Verbindung Nr. 19 bergestellt. 

Beispiel 5 
Eine Suspension von 3,51 g N-Z4-(4-Methylbenzyloxy )-pbenyl? 
3,4,5,6-tetrabydropb.thalisoimid in 50 ml Diafcbylather wird 
unter Ruhr en mit 1,3 g Piperidin versetzt. Sodann wird das. 
Gemiscb 12 Stunden bei Eaumtemperatur gerttbrt. Eierauf wer- 
den die entstandenen Exist alle abfiltriert und mit Diathyl- 
atber gewascben. Es werden 4,17 g der in Tabelle I unter 
Hr. 21 angegebenen Verbindung erhalten. 

In abnlicber Weise werden die Verbindung en Hr. 18 und 28 
bergestellt. 

Die Schmelzpunkte und die Werte fur die Elementaranalysen 
der vorstebend aufgefUbrten Verbinduigen sind in Tabelle I 
angegeben. 

In Tabelle I sind die berechneten Werte fUr die Elementar- 
analyse in der oberen Reibe und die gefundenen Werte in 
der unteren Beibe angegeben. 

Die Struktur der Verbindungen wird durcb das IR-Absorp- 
tionsspektrum und das HMR-Spektrum bestatigt. 
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1 Die Verbindungen der allgemeinen Formel I sind wertvolle Her- 
bizide, die sicb zur Bekampfung von Unkrautern im Nutzpflan- 
zenbestand eignen. Zu diesem Zweck konnen die Verbindungen der 
Erfindung unmittelbar eingesetzt werden. Im allgemeinen wer- 

5 den sie jedocb zu berbiziden Mitteln konf ektioniert , bei- 
spielsweise Emulsionen, Staubemitteln, benetzbaren Pulvern 
Oder Granulaten. Zur Herstellung dieser Mittel werden inerte 
flttssige Oder feste Tragerstoff e Oder Verdttnnungsmittel, ge- 
gebenenfalls grenzf lacbenaktive Verbindungen und andere Hilfs- 
10 stoffe verwendet. Ferner konnen die Verbindungen der Erfin- 
dung zusammen mit anderen Wirkstoffen, wie Fungiziden, Insek- 
tiziden, Nematoziden, Dtingemitteln, Synergist en, anderen Her- 
biziden Oder Pflanzenwucbsreglera eingesetzt werden. 



15 Beispiele ftir verwendbare f Ittssige Tragerstoff e sind verscbie- 
dene Losungsmittel, beispielsweise Koblenwasserstof f e, wie 
Kerosin, Benzol und Xylol, balogenierte Koblenwasserstof fe, 
wie Chlorbenzol und Dichlorathylen, niedere alipbatiscbe Al- 
kohole, wie itbanol, und Ketone, wie Aceton. Beispiele ftir 

20 verwendbare feste Tragerstoffe sind Bentonit, Kaolin, Ton, 

Talkum, aktivierter Ton, Diatomeenerde, Quarzsand und Calcium- 
carbonat . 



Beispiele ftir verwendbare grenzf lacbenaktive Verbindungen 
25 (Tenside) sind Alkylbenzolsulf onate, Ligninsulf onate, Scbwe- 
f elsaureester boberer Alkobole Oder alipbatiscbe Ester von 
Polyglykolen, Polyoxyathylensorbitanester, Dialkylsulf obern- 
steinsaureester und Alkyltrimetbylammoniumcbloride. 

30 Die Auf\*andmenge der Verbindungen der Erf indung bangt von der 
gewunscbten herbiziden Wirkung ab. Im allgemeinen werden die 
Verbindungen in einer Menge von 5 bis 40 g pro 100 m einge- 
setzt. Aus den nachstehenden Versuchsergebnissen ist ersicht- 
lich, daB herbizide Hit t el der Erfindung eine ausgezeichnete 

35 Wirkung bei der Blattbebandlucg Oder Bodenbebandlung gegen 
Graser und breitblattrige Unkrauter von der Zeit der Keimung 
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bis zum fortgescbrittenen Wachstum. zeigen. Mit den berbizi- 
den Mttteln der Erfindung konnen junge Unkrauter vernicbtet 
werden, da sie von den Knospen der jungen Pflanzen resor- 
biert werden. Die berbiziden ttittel der Erfindung zeigen 
auch eine erheblicb verlangerte Wirkung. SchlieBlich besit- 
zen die berbiziden Mitt el der Erfindung eine geringe.Phyto- 
toxizitat gegenttber Eeispflanzen unter submersen Bedingungen. 
Sie konnen aucb auf Eeispflanzen aufgebracht werden, die um- 
gepflanzt werden. 

Eezepturen zur Herstellung von berbiziden Mitteln und die 
berbiziden Wirkungen sind nacbstehend angegeben. Die Hummer 
der verwendeten Verbindung entspricbt der in Tabelle I auf- 
gefubrten Hummer. Telle und Prozentangaben bezieben sich auf 
das Gewicht, sofern nicbts anderes angegeben 1st. 

Herstellung einer Emulsion 

30 Telle der Verbindung Mr. 1 werden in einem Gemisch von 
35 Teilen Xylol und 30 Teilen Dimethylformamid gelost. Die 
Losung wird mit 5 Teilen Polyoxyathylennaphtbylathersulf onat 
versetzt. Es wird eine Emulsion mit 30# Virkstoff erbalten. 

Herstellung eines benetzbaren Pulvers 

50 Telle der Verbindung Nr. 1, 10 Telle Diatomeenerde, 35 
Telle Eaolin und 5 Telle Natriumdodecylbenzolsulf onat werden 
gleichmaBig miteinander vermischt und vermablen. Es wird ein 
benetzbares Pulver mit 50% Wirkstoffgehalt erbalten. 

Herstellung eines Granulat s 

Ein Gemiscb von 5 Teilen der Verbindung Nr. 1, sowie 27 Tei- 
len Diatomeenerde, 66 Teilen Bentonit und 2 Teilen einer 
grenzflacbenaktiven Verbindung (Aerol CT-1) wird mit Vasser 
verknetet und granuliert. Das erbaltene Granulat wird 2 Stun- 
den bei 60°C getrocknet. Es wird ein Granulat mit 5% Wirk- 
stoffgehalt erbalten. 
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1 Versuch J; Anwendung als Bodenherbizid 

Beis, Sojabohnen und Mais werden in einer Tiefe von 2 bis 3 
cm in Blumentopfe aus Kunststoff ausgesat. Die Erde ist vor- 
her mit Diingemittel versetzt worden. Perner werden auf die 

5 Oberflache der Erde Samen von Bluthirse und Burzelkraut aus- 
gesat. Sodann wird eine waBrige Verdtinnung eines herbiziden 
Mittels in Form eines benetzbaren Pulvers tiber die Bodenober- 

flache mit einer Spritzpistole in einer Anwendungsmenge von 

p 

10 g, 20 g und 30 g pro 100 m auf gesprlUit . Zum Vergleich 
10 wird der Versucb mit dem bekannten Herbizid 3-(3' ,4 , -Dichlor- 
pbeny 1 )-1 , 1-dimethylbarnstof f (DCMU) wiederholt. 25 Eage nach 
dem Spritzen werden die berbizide Wirkung gegenllber den Un- 
krautern und die Phytotoxizitat gegenllber den Nutzpflanzen 
bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle II zusammengef aBt • 

15 

Die Bewertung der herbiziden Aktivitat und Phytotoxizitat 
erfolgt f olgendermaBen : 
Herbizide Aktivitat 

Bewertungszabl A* 
20 O 0 fcis 10 

1 11 bis 30 

2 31 "bis 50 

3 51 bis 70 

4 71 bis 95 
25 5 96 bis 100 

/ Frischgewicbt der Unkrauter in der beban-\ 

*A {%) = [1- delten Flache j : 

\ Erischgewicht der Unkrauter in der unbe- / 



30 



)x 100 

? Unkrauter in der unbe- J 

bandelten Placbe 

Phytotoxizitat 

Bewertungszahl Phytotoxizitat 

0 keine Spur 

1 Spur 

2 gering 
35 x mS Big 

£ stark 

5 vollsLdLiidig 
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Versucb 2; Anwendung im Beisfeld 

In 1/50 m 2 Blumentopf en f die mlt Beisfelderde gefflllt sind, 
werden die Samen von Htihnerbirse, Botala indie a und See- 
simse (Scirpus juncoides) ausgesat. Ferner werden Beis- 
pflanzchen im 2,7 Blattstadium eingepf lanzt • Die Wasser- 
tiefe im Blumentopf wird auf 3 cm eingestellt* Hack 3 Ta- 
gen wird eine waBrige Verdttnnung eines benetzbaren Pulvers 
der Erfindung gleichmaBig auf die Oberflache des Wassers in 
einer Aufwandmenge von 10 g, 20 g und 30 g pro 100 m auf- 
gebracbt. 25 Tage nacb dem Spritzen wird die herbizide Ak- 
tivitat mid Ehytotoxizitat bestimmt. 

Zum Vergleicb wird der Versuch mit dem bekannten Herbizid 
2, 4 f 6-5h?iclilorpbenyl--4 , -nitropliexiy lather (CHP) durchgef tihrt. 
Die Bewertung der herbiziden Aktivitat und Phytotoxizitat 
erfolgt gemaB Versucb 1. Die Ergebnisse sind in labelle III 
zusammengef aBt . 
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1 Versucb 3; Blattbehandlung 

Blumentopfe aus Polyathylen werden mit dtingemittelhaltiger 
Erde geftlllt. Sodann werden die Samen von Htilinerhirse, Blut- 
birse und Retticli in die Blumentopf e ausgesat, Each dem Aiif- 

5 lauf en der Pflanzen werden Emulsionen der Verbindungen der 
Erf indung in der angegebenen Konzentration. auf die Blatter 
in einer Menge von 10 Liter pro 100 m mit einer Spritz- 
pistole verspriibt. Im Falle von Htlhnerbirse und Bluthirse 
wird das Herbizid im zwei- bis dreiblattrigen Stadium ver- 
10 spriiht, im Falle von Retticli im ersten ecbten Blatt stadium. 
Uach 15 Tagen wird die herbizide Aktivitat bestimmt. Die 
Ergebnisse sind in Tabelle 17 zusammengef aBt . 

Zum Vergleicb wird der Versucb aucb mit dem bekannten Herbi- 
15 zid 3,4— Dicblorpropionanilid (Propanil) durchgef uhrt . 
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Tabelle 17 



Veirbin- 

dung- ' 
Nr.-- 


Konzentration 

VP) 


Herblzide :Aktivitat 


Huhner- ' 
iiirse - 


Blut- • 
h.ixser 


Eettich. 


• 


0.125 


4 


4 


5 




O.25 • 


5 


5 • • 


~ 5 - 




6-5 


e 




E 

D . 


• 


0.125 


5 




5 


• 2 


0.25 


5 


*'. 5 


5 • 




0.5 










0.125 


4 


5 


5 


3 


0.25 


5 


5 


5 




0.5 


-> - 




J 




0.125 


4 




5 


4 


0.25 


5 


5 


. '. 5 




0.5 


-> 




K 
-* 




0.125 


5 


5 . 


5 


5 


0.25 . 


5 


5 


5 




0.5 




-J 






0.125 


3 


4 . 


4 


6 


0.25 


• 

h 


f m 
ft 


5 




0.5 . 


c 


C. 


5 


• 


0.125 


4 


4 


5 


7 


0.25 


5 


5 


** • 

5 




0.5 


5 


5 


5 




0.125 


4 


4 


4 . ; 


8 


0.25 


5 


5 


5 




0.5 


5 


5 


5 




0.125 


4 


5 


5 


9 '• 


0.25 


5 


5. 


5 




0.5 


5 


5 


5 
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• 

Konz entrat ion 


Herbizide Akfcivitat 


ilung * • * " 
Hr v 


vfr) - 


lUhnej- 
birse ■• 


Blut- 
blrse- 


Hetticb' 






5 


.5 . 


5 


10 


0.25 


5 


5 


5 


• 


0*5 


5 


5 - 


5 




0.125 


4 


5. 


5 


11 


O.25 


5 


5 


5' 




0.5 


5 


5 






0.125 


5 


5 


5 * 


12 


0.25 


5 


5 


5 




0.5 


5 


5 


5 


• 


O IOC 


5 ! 


;. 5 


5 


13 


0.25 


' 5 


5 


5 




0.5 


5 1 


5 


5 




0.125 


4 


4 


5 


14 


0.25 


5 


5 


■ 5 - 




0.5 


5 


5 


. 5 




0.125 


5 


5 


5 


15 " 


0.25 


5 


5 


5 




0.5 


5 


5 


5 






2 


3 


3 




0.25 


4 


4 


5 




0-5 


5 


5 


5 






1 


3 


4 


25 


0.25 


4 


4 


4 




0.5 


5 


5 


5 




0.125 


3 


4 




Propanil 


0.25 


4 


5 


4 




0.5 


5 


5 


4 


funbeban— * 
jdelt 




0 


0 


0 
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